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Д и окси х и н о л и л м етан  пред ставл яет  интерес ка к  исходный м а т е р и ал  
д л я  синтеза полим ерны х продуктов и биологически активны х соедине­
ний, од нако  в л и те р а ту р е  имею тся противоречивы е у к а за н и я  о тем пе­
ратуре  пл авл ен и я  этого вещ ества. Так , Н. Ш уллер , получивш ий это 
соединение путем сернокислотной конденсации, у к а зы в а е т  т. ш ь  
246°С [1]. С такой  тем пературой  п л авл ен и я  он был использован  
В. В. К о р ш а к  с сотрудникам и  д л я  синтеза полихелатны х  соедине­
ний [2]. Б у р к х а л те р ,  получивш ий это вещ ество  путем конденсации 8-ок- 
сихинодина с ф орм ал ьд еги д ом  в среде соляной кислоты, у к а зы в а ет  
тем п ер ату р у  п л авл ен и я  д л я  д и оксихинолилм етана  280°С. [3].

Н а м и  более подробно изучены условия получения д иоксихинолил­
м етан а  к а к  по методу Ш у л л е р а ,  а т а к ж е  по м етоду Б у р к х а л те р а ,  в ы ­
яснены ф ак торы , вл и яю щ и е на вы ход  этого  продукта .

•  Т а б л и ц а  1
Сернокислотный способ по (Шуллеру)

№
п.п.

Взято
Температу­

ра реак­
ции, 0C

*

Выход % 
после пер­

вой пе­
рекристал­

лизации

Температура плавления* 
в 0C

8-оксихи- 
нолина, г

40 % фор­
мальдегида, 

м л

после пер­
вой пере­
кристалли­

зации

после четвер­
той перекри­
сталлизации

1 10 44 — 10 63,9 244—246 276
2 d « —5 64,5 и «
3 и «с 0 72,5 « 44

4 и а + 5 68 ,4 U «

5 “ « + 1 5 62,5
6 а и 0 73,7 « U

К а к  видно из эксперим ента , при получении диокси хи н ол и лм етан а  
в среде концентрированной  серной кислоты  лучш ие вы ходы  (7 2 % ) по­
лучены при тем п ературе  O 0C. С повы ш ением , а т а к ж е  с пониж ением
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тем п ер ату р ы  вы ходы  прод укта  с н и ж аю тся . О д н а к о  качество  получен­
ного д и о кси х и н о л и л м етан а  во всех опы тах  бы ло невысокое, если судить  
о  повы ш ении те м п ер ату р ы  п л а в л е н и я  после к а ж д о й  п е р е к р и с та л л и за ц и и .

Т а б л и ц  а 2
Солянокислый способ (по Буркхалтеру)

Взято Выход в % Темпера-
ратура

плавления,
0C

№ п. п. 8-оксихи­
нолина, 2

40% фор­
мальдеги­

да, м л

Темпера­
тура реак­

ции, °С

Время 
реакции, 

в мин.

после 
одной пе­
рекристал­

лизации

1 5 1,5 кипение 
реакцион­
ной массы

60 51,6 2 7 2 -2 7 4

2 * 79 79 90 70,3 2 7 2 -2 7 4
3 о п 120 70 .3 27 2 -2 7 4
4 79 99 99 150 62,5 2 7 2 -2 7 4

Т ол ько  после четы рехкратн ой  п ер е к р и с та л л и за ц и и  из д и м е т и л ф о р -  
м ам и д а  у д ал о сь  повы сить тем п ер ату р у  п л авл ен и я  д и о к си х и н о л и л м етан а  
до  276JC. С лед ует  отметить, что эл ем ен тар н ы й  а н а л и з  на а зо т  п род уктов  
с т. пл. 246 и 276°С бы ли со вп ад аю щ и м и . Н а й д ен о  %: N — 9,51, 9,32, 
вы числено  % : N — 9,24.

П ри получении д и окси хи н ол и лм етан а  в среде соляной кислоты  в ы ­
ход п род укта  зави си т  от прод ол ж и тел ьн ости  н а греван и я . Н а г р е в а н и е  
реакц и о н н о й  м ассы  в течение 1,5 часа  у ж е  достаточно  д л я  получения 
м ак си м а л ь н о го  вы хода продукта . П олученны й продукт после вторичной 
п ер е к р и с та л л и за ц и и  из д и м е т и л ф о р м а м и д а  имел тем п ер ату р у  п л а в л е ­
ния 279— 280°С. Р ен тген о гр ам м ы  чистых вещ еств  (с т. пл. 276 и 280°С ), 
полученны х обоими способам и, были идентичными. П он и ж ен н ую  те м ­
п ер ату р у  п л авл ен и я  д и окси хи н ол и лм етан а , полученного в среде кон­
центрирован ной  серной кислоты , м ож но, по-видимом у, об ъ ясн и ть  б о л ь ­
шой прим есью  изом ера  — 7 ,7 '-бис-8 -оксихинолилм етана, от которого, ве­
роятно, о с в о б о ж д а ем с я  т о л ь к о  путем неоднократной  п е р е к р и с т а л л и з а ­
ции.

Н а  основе проведенны х опытов м ож но  сд ел ать  вы вод  о п редпочти­
тельности  получения д и о кси х и н о л и л м етан а  в среде соляной  кислоты .

Э к с п е р и м е н т ал ьн а я  часть

Д и о к с и х и н о л и л м е т а н  ( с о л я н о к и с л ы й  с п о с о б ) .  
К 30 г 8 -оксихинолина (0,2 M ) /  внесенного в колбу  ем костью  0,5 л, 
п р и б а в л я е тс я  9 мл 40%  р аство р а  ф о р м а л ь д еги д а  (0,108 М ) и 105 мл 
концентрированной  соляной кислоты . С о д ер ж и м о е  колбы  соединяется  
с о б ратн ы м  холодильником  и н агр евается  на воздуш ной  бане  при с л а ­
бом кипении р а с тво р а  в течение 90 минут. Р е а к ц и о н н а я  м асса  о с т а в ­
л я е тс я  на сутки д л я  с озреван и я  о сад к а .  О б р а зо в а в ш и й с я  ж е л т о -зе л е ­
ный осадок  отф и л ьтр о в ы в ается  и переносится в стакан , где р а с т в о р я ­
ется  при слабом  н агревании  в 500 мл дисти л л и рован н ой  воды. Р а с тв о р  
ней тр ал и зу ется  едким  натром  до нейтральной  реакции  по у н и в е р с а л ь ­
ном у индикатору . В ы павш ий  осад ок  о тф и л ьтр о в ы в ается ,  п ром ы вается  
водой и вы суш ивается . П осле  трех  п е р ек р и стал л и зац и й  из д и м е т и л ф о р ­
м ам и д а  п олучается  19,3 г (6 2 % )  вещ ества  с тем п ер ату р о й  п л авл ен и я  
279— 280° (на  блоке).
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Выводы

И с с л ед о в ан ы  у сл ови я  получения, 5 ,5 '-бис-8-оксихинолилм етана  
в  среде серной и соляной  кислот. П о к а за н ы  п р еи м ущ ества  получения 
вещ ества  в соляной  кислоте.
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